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SGL Technik GmbH 



Meitingen 



03.01.2000 ^ 



Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung von Bauteilen und 
Halbzeugen aus synthetischem Graphit oder keramischem Gra- 
nulat, insbesondere zur Herstellung von Graphitrohren 



Stand der Technik 

Die Erfindung geht aus von einem Verfahren und einer Vorrich- 
tung zur Herstellung von Bauteilen und Halbzeugen aus synthetischem 
Graphit oder keramischem Granulat, insbesondere zur Herstellung von 
Graphitrohren sowie von einem Bauteil oder Halbzeug aus syntheti- 
schem Graphit oder keramischem Granulat gema(i den Oberbegriffen 
von Anspruch 1, Anspnjch 10 und Anspruch 15. 

Graphit weist eine gute elektrische und thermische Leitfahigkeit 
auf und verfugt uber eine hohe chemische und thermische Bestandig- 
keit. Aus diesem Gmnd wird der Werkstoff Graphit beispieisweise in 
Form von Rohren als Halbzeug fur Chemieapparate verwendet. So sind 
z,B. RohnA/armetauscher aus gebundelten Graphitrohren bekannt. 



Beschreibung 
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Da Graphit zu den keramischen Werkstoffen zahit, gehort zu den 
weniger vorteilhaften Eigenschaflen dieses Werkstoffs eine verhaltnis- 
ma(iig geringe Festigkeit besonders bei stoftartigen und schweilenden 
Belastungen. Urn die dynamische Festigkeit von Graphitrohren zu ver- 
bessem wurde gemad der DE 31 16 309 C2 vorgeschlagen, die Rohre 
mit Carbonfasem zu umwickein, wobei die kraftschlussige Verbindung 
zwischen dem Rolnr und dem Faserbundel ahnlich einem Laminat 
durch ein aushartbares Harz erzeugt wird. Dieses Verfahren ist jedoch 
relativ aufwendig und deshalb kostenintensiv. 

Gemafl einem bekannten Verfafiren zur Herstellung von Bautei- 
len und Halbzeugen aus Graphit werden ais Rohstoffe z.B. Petrolkoks 
Oder Grapiiitgranulat wemendet, die in einem ersten Schritt zerkleinert 
und gesiebt werden. Anschliefiend wird die zerkieinerte Ausgangs- 
masse mit einem Bindemittel zu einem viskosen IVIischgut vermischt. 
Fur die Formgebung des so erhaltenen predfertigen IVlischguts bei- 
spielsweise zu einem Rohr wird dieses in den Vorratsraum einer 
Strangpresse eingefullt und dann uber einen in einem Pressengehause 
iangsverschieblichen Predkolben in Richitung einer Austrittsoffnung 
verdichtet und als praktisch endloser Strang z.B. in Form eines Rohres 
ausgepredt. Anstelle eines PreRkolbens kann aucii eine mit dem Pres- 
sengehause koaxiale Schneckenwelle das Auspressen des Materials 
ubemehmen. 

Aufgrund der Vorschubbewegung des Pre(Skolbens und der rela- 
tiv guten Fiiedfahigkeit des Mischguts richten sich beim Strangpressen 
Oder Extrudieren die vorwiegend langlich geformten Koks- bzw. Gra- 
phitpartikel im auf die Austrittsoffnung zu gerichteten Stromungsfeld 
von Anfang an parallel zur Prellrichtung aus und bleiben bei den an- 
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schlielienden Fertigungsschritten in dieser Position „eingefroren". Da 
HauptncHtting del Waitiieleifung vbmehmliiSh ehtiarig def AusricH- 
tung der Werkstbffpartikel veriauft, weisen die Materialeigenschaften 
der solcherart gepressten Bauteile infolgedessen stari<e Anisotropien 
auf, d.h. die Warmeleitf§higkeit eines stranggepreliten Warmetauscher- 
Graphitrohres hat wegen der vomehmlichen Partikelausrichtung paral- 
lel zur Prellrichtung in axialer Langsrichtung zwar hohe Werte, ist aber 
in der fur den Warmeubergang in Warmetauscherrohren wichtigen ra- 
dialen Richtung unvorteilhaft niedrig. Andererseits wirkt sich die Aus- 
richtung der Partlkel In axialer Langsrichtung gunstig auf die Biege- und 
Zugfestigkeit der Graphitbauteile aus. was insbesondere bei Warme- 
tauscherrohren vorteiihaft ist. 

Obliche Strangpressen weisen einen innerhalb eines Pressen- 
gehauses langsbeweglichen PreRkolben auf, der*; einen in eine Aus- 
trittsoffnung eines sich in Prefirichtung trichterfSrmig verengenden 
Formgebungsmundstucks des Pressengehauses mundenden, mit 
Preligut befullbaren und durch seine Preftbewegung verkleinerbaren 
Vorratsraum begrenzt. Nach erfolgtem Auspressen des Predguts aus 
der Austrittsoffnung mud der Prelikolben vollstandig aus dem Pressen- 
gehause herausgezogen werden, urn den Vorratsraum erneut mit 
Prefigut befullen zu konnen. Es liegt auf der Hand, daft der Nachfijll- 
vorgang aufwendig ist und deshalb der Kolbenhub und der Vorratsraum 
solcher Strangpressen so grod wie mQglich ausgefuhrt wird, urn haufi- 
ges Nachfullen aus wirtschaftlichen Grunden zu umgehen. Entspre- 
chend ist der Im Vorratsraum befindliche Prefiling relativ lang, wodurch 
die zum Verdichten und Auspressen des Preftiings aus der verengten 
Austrittsoffnung notwendigen Vorschubkrafte hoch sind. Urn die PreU- 
krafte zu begrenzen. wird die Masse entsprechend flieftfahig einge- 
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stellt. Beim Auspressen stellt sich bereits innerhalb des Vorratsraumes 
ein Stromungsfeld ein. in welchem die Graphitpartikel dazu tendieren, 
sich parallel zur Prefirichtung auszurichten, was wiederum in der be- 
reits beschriebenen, bei Rohren unerwunschten Anisotropie des Gra- 
ph itwerkstoffs resultiert. 

Der voriiegenden Erfindung liegt demgegenuber die Aufgabe zu- 
grunde, ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Herstellung von Bau- 
teilen und Halbzeugen aus synthetischem Graphit oder aus kerami- 
schem Granulat zu schaffen, durch welches die im Graphitwerkstoff 
vorhandenen Anisotropien reduziert werden. ohne dafi die Festigkeit 
des Werkstoffs gemindert wird. 

Erfindungsgemaii wird diese Aufgabe durch die im kennzeich- 
nenden Teil von Anspruch 1 und Anspruch 10 genannten Merkmale 
gelost Anspruch 15 betrifft ein entsprechend dem Verfahren von An- 
spruch 1 hergestelltes Bauteil bzw. Halbzeug. 

Vorteile der Erfindung 

Das erfindungsgemaRe Verfahren gemafi Anspruch 1 hat den 
Vorteil, daft sich wegen des Vorpressvorgangs wie beim Gesenkpres- 
sen die Graphitpartikel innerhalb des vorverdichteten Werkstoffblocks 
zunachst quer zur PreSrichtung ausrichten. Beim Auspressen drehen 
sich die Graphitpartikel wegen der eingesteliten, geringeren Flieflfahig- 
keit des Mischguts im Bereich der verengten Austrittsoffnung der 
Strangpresse oder des Extruders von ihrer ursprunglichen Queraus- 
richtung nur um einen geringen Winkelbetrag in Prelirichtung, so dafi 
sie schlieftlich im wesentlichen schrag oder spiralformig zur Mittelachse 
des gefertigten Bauteiis angeordnet sind. 
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Da die durch die Ausrichtung der Partikel definierte Vorzugs- 
richtung der WarmeleitOngs^ und FestigkeitseigehseHafteh nUh weder 
rein quer noch rein parallel zur Mlttelachse-^^ Bauteiis 
sondern schrag hierzu liegt, ergibt sich ein neuartiges Graphitmaterial 
mit wesentlich geringerer Anisotropie als bisher. Denn einerseits besit- 
zen die schrag ausgerichteten Partikel eine Komponente quer zur 
PreSrichtung. was z.B. gunstig fur die radiaie Warmeleitfahigkeit von 
nach dem erfindungsgemaRen Verfahren hergestellten Wamnetau- 
scher-Graphitrohren ist. Andererseits wird durch die hierzu komple- 
mentare, in PreRrichtung weisende Komponente der Partikel verhin- 
dert, dafJ sich die Biegefestigkeit der Graphitrohre signifikant mindert. 

Durch die in den:>Unteranspruehen 2 bis 9 aufgefuhrten Mall- 
nahmen sind vorteilhafte Weiterbildungen und Verbesserungen des im 
Patentanspruch 1 angegebenen Verfahrens mogiich. 

Eine besonders zu bevorzugende Ausfuhrungsform der Erfindung 
sieht vor, dafi die Strangpresse einen Vorratsraum mit einer Zufuhroff- 
nung zum Zufuhren von Mischgut aufweist, die einer Anfangs- und ei- 
ner Endstellung eines den Vorratsraum verkleinerbaren Preftkolbens 
zwischengeordnet ist, wobei die Formgebung des Mischguts die fol- 
genden, einen Zyklus bildenden Schritte umfaRt : 

a) Eindosieren von Mischgut in den Vorratsraum mit Hilfe einer Do- 
siereinrichtung bis dieser vollstandig befullt ist. wenn sich der Prefi- 
kolben in der Anfangstellung befindet, 

b) Quasi-statisches Vorpressen des Mischguts im Vorratsraum durch 
langsamen Vorschub des Prefikolbens, um die Partikel quer zur 
Prelirichtung auszurichten, 



o 



o 



6 



c) Auspressen eines Volumens von vorverdichtetem Mischgut aus der 
Austrittsoffnung, das kleiner ist als das urspriinglich im Vorratsraum 
befindliche Volumen, wodurch bei Erreichen der Endstellung des 
Predkolbens im Vorratsraum ein vorverdichtetes Restvolumen ver- 
bleibt. 

d) Zuruckfahren des Prelikolbens in die Anfangssteilung und Eindosie- 
ren von neuem Mischgut in einen Zwischenraum zwischen dem vor- 
verdichteten Restvolumen und dem Predkolben bis der Vorratsraum 
v/ieder vollstandig befullt ist, 

e) Fortfahren mit Schritt b). 



Wegen der schnellen und quasi kontinuierlichen Nachfullmog- 
liclikeit mittels der Zufuhroffnung konnen auch geringe Mengen an 
Prefigut durch einen einzigen PreRhub wirtschaftiich verpreRt werden. 
Nolle Preftkrafte sind demnach nicht mehr notwendig, so dafi die 
Fliefifahigkeit des Mischguts gezielt reduziert werden kann. Wegen der 
inneren FlieBbehinderung des PreSguts kann sich kein ausgepragtes 
Stromungsfeld ausbilden, in welchem sich die Graphit- bzw. Granulat- 
partikel parallel zur Stromungsrichtung ausrichten kSnnten. Vielmehr 
wird, wie bereits vorangehend beschrieben, das PreRgut naherungs- 
weise statisch vorgeprelit. wodurch sich die Graphitpartikel quer zur 
Prefirichtung ausrichten, bevor es den Vorratsraum durch die Aus- 
trittsoffnung verlafit. Aufgrund der inneren Flielibehindeaing der vorge- 
preBten Masse findet beim Durchstromen der verengten Austrittsoff- 
nung deren vorteilhafte Schragausrichtung statt. 

Gemad einer weiteren Ausfuhrungsform ist vorgesehen, dafl die 
anfangs notwendige Ausrichtung der Partikel quer zur Preflrichtung 
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dadurch bewerkstelligt wird, dali das Mischgut vorzugsweise mittels 
einer Gesenkpresse zu ein'em blockartigien'Voipress vdh/erciichtet 
und der Vorpressling anschliefiend in einen Vorratsraum eines Kol- 
benextruders eingesetzt wird, urn ihn dann zur Formgebung durch die 
Austrittsoffnung zu pressen. 

Weitere besonders zu bevorzugende Malinahmen sehen vor, 
daft das Mischgut durch [\/lischen einer mindestens eine Korngroften- 
fraktion von Petrolkoks und/oder Graphitgranulat beinhaltenden Aus- 
gangsmasse mit einem Bindemittel gewonnen wird, und dem Misch- 
guts zusatzlich Kohlenstoffasem zugemischt werden. Durch Zumi- 
schen von Kohlenstoffasem kann in vorteilhafter Weise die Festigkeit 
der Graphitbauteile gesteigert werden. 

Ein Zusatz von handelsiibiichen PreBhilfsmitteIn unterstutzt die 
gewQnschte innere Fiielibehinderung der Masse dahingehend, daft 
insbesondere die Wandreibung der IVlasse mit der ZylindeoA/and her- 
abgesetzt wird und so eine Propfenstromung entsteht, weiche die Aus- 
richtung der Partikel in Preftriehtung behindert. 

Die bei der Hersteliung von Graphitbauteilen venA/endeten Bin- 
demittel haben die Aufgabe, durch hohes Benetzungsvermogen die 
Feststoffpartikel untereinander zu verbinden und damit plastisch ver- 
formbar zu machen sowie die erforderliche Festigkeit der Bauteile si- 
cherzustellen. Das Bindemittel wird ubiicherweise den z.B. aus Petrol- 
koks Oder Graphitgranulat bestehenden Feststoffen in flussiger Forni 
zugesetzt. Die Menge an Bindemittel wird beim Stand der Technik so 
hoch dosiert, daft innerhalb des Vorratsraumes der Strangpresse ein 
relativ niedriger Staudruck erzeugt wird. Ein Mischgut mit dem ublichen 
hohen Bindemittelanteil hat jedoch den Nachteil, daft aufgrund der 
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guten Flielifahigkeit der Masse die Ausrichtung der Partikel in Pred- 
richtung besonders gut erfolgt und auf diese Weise die Ausbildung ei- 
nes stark anisotropen PreSteils unterstutzt wind. Dariiber liinaus 
schmmpft das IVlaterial beim anschlielienden Pyrolisieren stark. Die 
Starke Scfirumpfung wirkt sicii dariiber hinaus ungunstig auf die Ver- 
starkungswirkung der eingebrachten Carbonfasern aus. 

Entsprechend ist gemafl einer Weiterbildung der Erfindung der 
Massenanteil des zugemisciiten Bindemittels niedrig und betragt zwi- 
schen 5 und 32 Gew% an der Gesamtmasse des MIschguts. Dies hat 
den Vorteil, daft das IVlischgut einerseits bei der anschlieBenden Pyro- 
lyse weniger schmmpft und andererseits weniger flieflfahig ist, so dad 
die erwunschte Fliedbehinderung des IVlischguts durch einen geringe- 
ren Anteil an flussigem Bindemittei wirkungsvoll unterstutzt wird und 
die Tendenz der Graphitpartikel, sich parallel zur Stromungsrlchtung 
auszurichten, sinkt. Beim spateren Pyrolisieren wird zudem wirksam 
verhindert, dali die in den aus dem Mischgut hen/orgehenden Bautei- 
len vorhandenen Kohlenstofffasern aufgrund der Schmmpfung wir- 
kungslos werden. 

Eine weitere Fortbildung des erfindungsgemaCen Verfahrens 
sieht vor, daft das Mischen der Ausgangsmasse und des Bindemittels 
sowie weiterer Rohstoffe zum Mischgut durch einen Mischer mit gerin- 
ger Scherwirkung. z.B. einem Taumelmischer Oder einem Rhonradmi- 
scher erfolgt. Hierdurch ergibt sich ein besonders schonender Misch- 
vorgang, insbesondere wird vermieden, daft die zur Erhohung der 
Bauteilfestigkeit zugesetzten Kohlenstoffasern abgeschert werden oder 
abbrechen. Daruber hinaus erfolgt die Durchmischung der einzeinen 
Bestandteile mit Hilfe von Taumelmischern besonders grundlich, so 



o 



o 



9 

dafi sich keine unerwunschten Ansammlungen von Kohlenstoff- 
Stapelfesem biiden^^^^ "^"'^'y ---^--^^^ ^^-^^ - - ^.^ ^ ...-^.^ 

SchlieRlich ist gemali einer Weiterbildung des Verfahrens von 
Anspnjch 1 vorgesehen, dad die Ausgangsmasse vor dem Mischen 
derart zerkleinert und gesiebt wird, da(i sie im wesentlichen eine erste 
Korngrolienfraktion mit Komgrolien grolier 0 nnm und kleiner als 60 jim 
und mit einenn Massenanteil von 20 bis 100 Gew % an der Ausgangs- 
masse beinhaltet, und eine zweite Komgrolienfraktion mit Komgrolien 
von 60 jam bis 750 |j.m und einem Massenanteil von 0 Gew% bis 34 
Gew% an der Ausgangsmasse sowie eine dritte Komgrodenfraktion mit 
Komgrolien grolier als 750 |am bis 2000 ^m und einem Massenanteil 
von 0 Gew% bis 46 Gew% an der Ausgangsmasse. Durch das Erzeu- 
gen einer mit groberen Kornern durchsetzten Ausgangsmasse ist das 
hieraus hervorgehende Miscligut weniger viskos und infolgedessen tritt 
beim anschliefienden Prelivorgang eine hohere innere Reibung auf, die 
ein rasches Abflielien des Mischguts aus der Austrittsoffnung der 
Strangpresse verhindert. Hierdurch wird die erwunschte Vorverdichtung 
des Mischguts wirkungsvoll unterstutzt. 

Die Vorrichtung gemafi Anspruch 10 hat den Vorteil, dali wegen 
der schnellen und quasi kontinuierlichen Nachfullmoglichkeit der 
Strangpresse mittels der Zufuhroffnung mit einem einzigen Prefihub 
auch geringere Mengen an Preligut wirtschaftlich verprelit werden 
konnen und demzufolge mit gegenuber dem Stand der Technik gerin- 
geren Kraften geprelit werden kann. Eine Erhohung der Fliefifahigkeit 
des Mischguts zur Begrenzung der Prelikrafte ist demnach nicht mehr 
notwendig. Vielmehr kann im Gegenteil die Fliefifahigkeit des Misch- 
guts gezielt reduziert werden, um die Ausbiidung eines ausgepragten 
Stromungsfeldes zu verhindem. in welchem sich die Graphitpartikel in 
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unerwunschter Weise parallel zur Strdmungsrichtung ausrichten 
konnten. Daruber hinaus ist mit einem Verhaltnis D/d des Durchmes- 
sers D des Vorratsraumes zum Durchmesser d der Austrittsoffnung 
kleiner gleich 2,5, vorzugsweise in einem Bereich von 0,4 bis 1.0. die 
gewunschte Partikelausrichtung am besten erzielbar. 

Durch die in den Unteranspruchen 11 bis 14 aufgefCihrten Mali- 
nahmen sind vorteilhafte Weiterbildungen und Verbessenjngen der im 
Patentanspruch 10 angegebenen Vorrichtung mogiich. 

Ubiiche Strangpressen erstrecken sich in vertikaler Richtung. um 
nach Entfernen des Prefikolbens den Vorratsraum von oben gleichma- 
(iig mit Mischgut befiillen zu konnen. Um Endlosbauteile. z.B. Rohre 
auspressen zu konnen, mufl alierdings die Bauhohe solcher vertikaler 
Strangpressen entsprechend groli sein. 

Demgegenuber sieht eine bevorzugte Weiterbildung der Vor- 
richtung von Anspruch 10 vor. dali die Langserstreckung der Strang- 
presse im wesentlichen parallel zur Horizontalen und die Zufuhroffnung 
des Vorratsraumes im wesentlichen quer dazu angeordnet ist. Wegen 
der horizontalen Anordnung der Strangpresse ist deren Bauhohe vor- 
teilhaft gering und Endlosbauteile konnen in nahezu beliebiger Lange 
ausgepredt werden. Zum andern ist durch die in vertikaler Richtung 
erfolgende Befuliung des Vorratsraumes sichergestellt. dafi sich das 
Mischgut dort gleichmaftig verteilt. 

Zeichnungen 

Ausfuhrungsbeispiele der Erfindung sind in den Zeichnungen 
dargestellt und in der nachfolgenden Beschreibung naher eriautert. Es 
zeigen : 
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Fig.1 ein FlieRschema eines Teils des Fertigungsprozesses von 

' ■ " ^ "^Gfapttitbauleilerrr^^"' ' ' " ^ "Z ~ ^ ^ " " 

Fig. 2 eine schematisehe Schnittdarsteilung durch eine erfin- 

dungsgemaUe Strangpresse zum Pressen des Mischguts 
in bevorzugter Ausfuhmngsform mit vollstandig gefulltem 
Vorratsraum; 

Fig. 3 die Strangpresse von Fig,2 wahrend der Vorverdichtung; 

Fig. 4 die Strangpresse von Fig.2 wahrend der Extmsion; 

Fig. 5 die Strangpresse von Fig.2 wahrend des Nachfullvor- 

gangs; 

f ig. 6 einen Kolbenextruder zur Forrngebung des Mischguts; 

Fig. 7 : einen Einsehneckenextruder zur Forrngebung des Misch- 

guts. 



Beschreibung der Ausfuhrungsbeispiele 

Im FlieRschenna nach Fig.1 sind die ersten Fertigungsschritte 
des erfindungsgennaRen Verfahrens zur Herstellung von Bauteilen und 
Halbzeugen aus Graphit oder keramischem Granulat dargestellt, wobei 
gemafi einem bevorzugten Ausfuhrungsbeispiel Graphitrohre zur Ver- 
wendung in Warmetauschem gefertigt wurden. Hierzu wurden zahlrei- 
che Fertigungsversuche mit unterschiedlichen Rohstoffen und Verfah- 
rensschritten durchgefuhrt, von welchen im folgenden nur einige ex- 
emplarisch beschrieben sind. 

Als Ausgangsmasse wurde beispielsweise Petrolkoks venA/en- 
det, welches zunachst calciniert, d.h. bei 1200 bis 1400 Grad Celsius 
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beispieisweise in einem Drehrohr- oder Tellerofen 2 geglQht und dann 
in einem Silo 4 zwischengelagert wurde. In einem nachfolgenden 
Schritt wurde die Ausgangsmasse z.B. durch Kreiselbrecher 6 oder 
Schlagmuhlen derart zerkleinert und in Sieben 8 gesiebt, dad sich 
Fraktionen unterschiedlicher Korngroflen ergaben, die in voneinander 
getrennten Bunkem 10 zwischengelagert wurden. 

In der nachfolgenden Tabelle 1 sind anhand von drei Versuchs- 
beispielen jeweils die Granuiometrie von zerkleinertem und gesiebtem 
Petrolkoks und Graphitgranulat aufgefuhrt und die Korngrofien jeweils 
in vier Bereiche, 0-60 |im, 60 - 200 ^im, 200 - 400 jum und 400 - 750 
|j.m klassifiziert. Gemafi einem ersten Ausfuhrungsbeispiel, in welchem 
ausschliefilich Petrolkoks als Ausgangsmasse diente. hatten die 
grofSten Partikel einen Durchmesser zwischen 400 jam und 750 |im, 
wobei 45 Gew% (Gewichtsprozent) Massenanteil kleiner als 60 ^m 
und 55 Gew% Massenanteil der Ausgangsmasse grolier/gleich 60 jam 
waren. Ebenfalls Petrolkoks als Rohstoff fand bei einem zweiten Aus- 
fuhrungsbeispiel Verwendung, bei welchem die grofiten Partikel etwas 
kleiner 400 ^im waren und der Massenanteil von Partikein kleiner als 
60 |j,m 44 Gew% und derjenige von Partikein grofier/gleich 
60 |am 56 Gew% betrug. SchlieRlich ereichten die groliten Partikel bei 
der VenA/endung von Graphitgranulat als Ausgangsstoff eine Grode 
von 750 jam, wobei der Massenanteil von Partikein grofter/gleich 
60 \im 45 Gew% und der Anteil der Partikel kleiner als 60 ^m 
56 Gew% betrug. 
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Fraktion 
[jam] 


0-60 


60-200 


200-400 


400 - 750 


C3 1 1^ o 

c iro 1 ivo K5 , 
Massenanteii 
[Gew%] 






14 


20 


r c I ro 1 IxvJ l\o , 

Massenanteii 
[Gew%] 








U 


Graphitgranulat, 

Massenanteii 

[Gew%] 


55 


17 


18 


10 


Tabelle 1 : Granulometrie der Ausgangsmasse anhand von B 


eispielen 



In der nachfolgenden Tabelle 2 sind mit „A" die im Laufe der 
Versuche ermittelten minimal moglichen KomgrofJen und mit „B" die 
maximal moglichen Komgrofien bezeichnet. mit welchen eine noch 
ausreichende Bauteilfestigkeit erzielbar bzw. eine Formgebung des 
Graphitmaterials gerade noch moglich war. Demnach nahmen die 
Komgrofienfraktionen zwischen 0 und 60 \xxx\ bei der kleinstmoglichen 
Komung A zusammen 100 Gew% Massenanteii an der Ausgangs- 
masse ein, grobere Komungen als 60 i^m kamen dagegen nicht vor 
Demgegenuber ergab sich bei der grofttmoglichen Kornung B ein we- 
sentlich breiteres Band von 0 bis 2000 |am, wobei die feinsten Fraktio- 
nen zwischen 0 und 60 ^tm zusammen 20 Gew% Massenanteii, die 
mittleren Fraktionen von 60 ^im bis 750 ^im zusammen 34 Gew% Mas- 
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senanteil und die grobsten Fraktionen zwischen 750 fim und 2000 
zusammen 46 Gew% Massenanteil der Ausgangsmasse ausmachten. 



Fraktion 


0 - 
10 


10- 
40 


40- 
60 


60- 
200 


200 - 
400 


400 - 
750 


750- 
1000 


1000 - 
2000 


A 

Anteile 
[Gew %] 


60 


40 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


B 

Anteile 
[Gew%] 


3 


10 


7 


15 


10 


9 


21 


25 



Tabelle 2 : Maximale und minimale Granulometrie der Ausgangsmasse 



Wie aus Tabelle 3 und Fig.1 hervorgeht. wurde der Petrolkoks 
bzw. das Graphitgranulat 1 Im Anschlud an seine Zerkleinerung und 
Siebung mit einem Bindemittel 12, beispielsweise Phenolharz, Novo- 
lak®, Typ SP 222, Fliedstrecken 20- 100 mm, feingemahlen mit einem 
Zusatz von 8% Hexamethylentetramin (Hexa), der Finna Bakelite AG, 
Deutschland, oder Pech der Sorte BX 95, EP > 30 Grad Celsius, der 
Firma Rutgers, Deutschland, vermischt. Zusatzlich wurden bei einigen 
Versuchen der Ausgangsmasse geschlichtete Kohlenstoff-Stapelfasern 
14, vorzugsweise SIGRAFIL® - Fasem des Typs C-25-S006 EPY der 
Firma SGL Technik GmbH, Deutschland, mit einem Durchmesser von 
8 fam und einer Lange von 6 mm zugesetzt. Schlieftlich wurde bei eini- 
gen der Versuche zusatzlich ein Prefihilfsmittel 16 zur Reduzierung der 
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Wandreibung zugemischt, z.B. in Form von ParaffinSI mit einer Visko- 
sitat von eo mPa'S bel 20 Grad Celsius 

borprodukt „Stearinsaure": Gemischt wurde mit einem langsam laufen- 
den Rhonradmischer 18 mit MIschschikanen in Fonn von Lochblech- 
kreuzen bei Raumtemperatur bzw. mit einem Zweiarmmischer bei ei- 
ner Temperatur von 80 Grad Celsius, wobei man als Resultat ein 
preUfertiges Mischgut 20 erhielt. 

In Tabelle 3 sind dariiber iiinaus die Massenanteiie der Roh- 
stoffe des Mischguts 20 dargestellt, wie sie bei den Versuchen ver- 
wendet warden. DemgemSli betrug der Massenanteil der aus den ver- 
schiedenen Korngroftenfraktionen bestehenden Ausgangsmasse zwi- 
schen 65 und 95 Gew%, und der Massenanteil des Bindemittels zwi- 
schen 5 und 32 Gew% an der Gesamtmasse des IVIischguts 20. Soweit 
Kohlenstoff-Stapelfasern 14 zugemischt wurden, betrug deren Mas- 
senanteil 0 bis 15 Gew%. im Falle des Prefthilfsmittels 16 0 bis 5 
Gew%. 

Die Formgebung des Mischguts 20 erfolgte durch eine in Fig.2 
im Querschnitt dargestellte Strangpresse 22 mit einem innerhalb eines 
Pressengehauses 24 l§ngsbewegiichen Prelikolben 26, der einen in 
eine demgegenuber verengte Austrittsoffnung 28 des Pressengehau- 
ses 24 miindenden, mit Prefigut beftillbaren und durch seine Preftbe- 
wegung verkleinerbaren Vorratsraum 30 begrenzt. Die Langserstrek- 
kung der Strangpresse 22 ist im wesentlichen parallel zur Horizontalen. 

Das Pressengehause 24 umfaflt einen den Prefikolben 26 fuh- 
renden zylindrischen Abschnitt 32 mit Durchmesser D und einen trich- 
terformigen Abschnitt 34, der beispielsweise endseitig mit einem die 
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Austrittsoffnung 28 bildenden Rohrmundstuck 36 mit Durchmesser d 
versehen ist. 



Rohstoff 



Petrolkoks / 
Graphitgranulat 



Bindemittel 



Kohlenstoffasern 



Presshilfsmittel 



Eigenschaft 



Granulometrie 



Menge 



Bereich 



Maximale Korngrofie 
0.04 bis 2mm 



65 - 95 Gew% 



Art 



Menge 



Faserlangen 



Vorbehandlung 



Pech, EP > 30°C, 
Phenolharze, 
Phenolharz-Novolake 
Fliefistrecke 20- 100 mm 



5-32 Gew% 



0,2 -15 mm 



Geschlichtet. Schlichte 
geeignet fur Einbindung in 
Pech und/oder Phenol- 
harze 



Menge 



Art 



Menge 



0-15Gew% 



Paraffinol, Stearin® 



0-5 Gew% 



Tabelle 3 : Art und Massenanteile der Komponenten des Mischguts 

Der Vorratsraum 30 wird im wesentlichen durch einen vom zylin- 
drischen und trichterformigen Abschnitt 32, 34 umschlossenen und von 
einer zur Austrittsoffnung 28 weisenden Preflflache 38 des Prefikol- 
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bens 26 begrenzten Raum gebildet und ist maximal groli, wenn der 
PreftkplBen 26 sicfi in^einer v6f» maximar ent- 

femten, in Fig.2 dargestellten Anfangsposition befindet. 

Zur Rohrfomnung ist innerhalb des Rohrmundstiicks 36 ein Ge- 
gendom 40 mit Radialabstand zu dessen innerer Umfangsflache koa- 
xial aufgenommen, welcher mit seinem zum PrefJkolben 26 weisenden 
Ende zumindest teilweise in den zylindrischen Abschnitt 32 des Pres- 
sengehauses 24 hineinragt und sich dort verjiingt. Der trichterformige 
Abschnitt 34. das Rohmnundstuck 36 und der Gegendom 40 bilden zu- 
sammen ein Formgebungsmundstuck 42 der Strangpresse 22. Das 
Formgebungsmundstuck 42 steht mit Heizeinrichtungen 43 in warme- 
ubertragender Verbindung, zur Erwarmung von durch das Formge- 
bungsmundstuck 42 hindurchgeprelitem Mischgut, wobei die Heizein- 
riciitung 43 des Rohrmundstiicks 36 von der des trichterformigen Ab- 
schnitts 34 warmeisoliert ist. 

Das Verhaltnis D/d des Durchmessers D des zylindrischen Ab- 
schnitts 32 des Pressengehauses 24 zum Durchmesser d des Rohr- 
mundstucks 36 ist kleiner gleich 2.5 und liegt vorzugsweise innerhalb 
eines Bereichs von 0,4 bis 1.0. Das Verhaltnis des Durchmessers d 
des Rohrmundstucks 36 zu seiner Lange I ist vorzugsweise kleiner 
gleich 1 und der trichterformige Abschnitt 32 weist einen Kegelwinkel a 
von 35 Grad auf. 

Der Vorratsraum 30 hat eine separate, mit einer Dosiereinrich- 
tung 44 in Verbindung stehende Zufuhroffnung 46, uber welche ihm 
Prefigut dosiert zufuhrbar ist. Die Zufuhroffnung 46 ist als Durch- 
gangsbohnjng in einer Wandung 48 des zylindrischen Abschnitts 32 
des Pressengehauses 24 quer zur horizontalen Langserstreckung der 
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Strangpresse 22 ausgebildet und durch einen trichterformigen Einfull- 
stutzen 50 nach radial aufien hin fortgefuhrt, in welchem eine die Do- 
siereinrichtung bildende Zellradschleuse 44 aufgenommen ist. 

Im folgenden sollen nun die einzelnen, in Fig. 2 bis Fig. 5 in 
schematischer Weise veranschaulichten Schritte erlautert werden, aus 
welchen sich ein Prelivorgang zusammensetzt. Zu Beginn befindet 
sich der Prefikoiben 26 gemafi Fig. 2 in einer von der Austrittsoffnung 
28 maximal entfemten Anfangsposition, so da(2» der Vorratsraum 30 
seine maximale Gr6(ie einnimmt. In einem ersten Schritt wird uber die 
Zellradschleuse 44 Mischgut mit regellos ausgerichteten Partikeln in 
den Vorratsraum 30 eindosiert, bis dieser volistandig gefullt ist. An- 
schliefiend wird das eindosierte Mischgut durch Vorschub des Prefi- 
kolbens 26, beispielsweise mit einer kontinuierlichen Vorschubge- 
schwindigkeit s von maximal 4 m/min, im Vorratsraum 30 komprimiert, 
wie in Fig. 3 gezeigt ist. Wegen der hohen Anteile an grobkornigen 
Fraktionen des zerkleinerten Graphitgranulats bzw. Petrolkokses, die 
eine reiativ hohe innere Reibung im Preligut bedingen, wird zunachst 
verhindert, dafi Mischgut durch die verengte Austrittsoffnung abflieften 
kann. In der Folge ergibt sich eine quasi-statische Verdichtung, wes- 
halb sich die im Mischgut zuvor regellos ausgerichteten Partikel, z.B. 
Kohlenstoffasern und Graphitpartikel, ahnlich wie beim Pressen in ei- 
ner Gesenkpresse, nun quer zur Vorschub- oder Prelirichtung aus- 
richten konnen. 

Da sich der Prefikoiben 26 mit beispielsweise kontinuierlicher 
Vorschubgeschwindigkeit auf die Austrittsoffnung 28 zu bewegt. ergibt 
sich nach einer gewissen Zeit die in Fig.4 dargestellte Situation, in wel- 
cher er seine Endposition erreicht hat und vorverdichtetes Mischgut 
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den Gegendorn 40 passierend durch die Ausrittsoffnung 28 abflieRt, 
wodurch es 2u einem endlGsen Rohr 52-geformt^ innere 
FlieRbehindenjng riehten sich die zuvor quer zur Prelirichtung ausge- 
richteten Partikel innerhalb des Misehguts derart urn, daft sie eine ge- 
ringfiigig geanderte, schrage Stellung einnehmen und bezogen auf ih- 
re Langserstreckung nun eine Richtungskomponente in Preftrichtung 
aufweisen. Unter Schraglage soli hier eine Winkelausrichtung p grofier 
als 0 Grad und kleiner/gleich 75 Grad zu einer Ebene senkrecht zur 
Langsachse des Rohres verstanden werden. 

Urn eine ausreichende Warmeieitfahigkeit der Graphitrohre 52 in 
radialer Richtung zu erzielen, ist eine zu starke Umrichtung der Partikel 
in Richtung der Langsachse ungunstig. ZweGkmafiig ist dafur Sorge zu 
tragen, dafi die auf das vorverdichtete Mischgut wirkende aufiere Rei- 
bung moglichst niedrig ist, die innere Reibupg dagegen moglichst hoch 
ist. z.B. durch Zugabe des PreRhilfsmittels 16. Es wird die Ausbildung 
einer Pfropfenstromung im Inneren des Vorratsraumes 30 angestrebt. 

Die Zufuhroffnung 46 ist vorzugsweise der Anfangsstellung und 
der Endstellung des Preftkolbens 26 zwischengeordnet, so daft er in 
seiner Endstellung gemaft Fig.4 die Zufuhroffnung 46 zumindest teil- 
weise passiert hat und sich im Bereich des Endes des zyiindrischen 
Abschnitts 32 des Pressengehauses 24 befindet, wodurch der Vorrats- 
raum 30 von der Zufuhroffnung 46 abgekoppelt wird. Der Kolbenhub ist 
vorzugsweise so bemessen, daft ein Volumen an geprefttem Mischgut 
aus der Austrittsoffnung 28 herausgepreftt wird. das kleiner ist als ur- 
sprunglich in den Vorratsraum 30 eindosierte Mischgutvolumen, so 
daft ein in den trichterformigen Abschnitt 34 des Pressengehauses 24 
verprefttes Restvolumen an Mischgut im Vorratsraum 30 verbleibt. 
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SchlieRlich wird der Prefikolben 26 rasch in seine Anfangspositi- 
on zuruckgefahren, wodurch die Zufuhroffnung 46 vollstandig freige- 
geben wird, wie anhand von Fig. 5 gezeigt ist. In den nun zwischen 
denn im trichterformigen Abschnitt 34 verbliebenen Restvolumen des 
Mischguts und der zur Austrittsoffnung 28 weisenden Preliflache 38 
des PreRkolbens 26 entstandenen Zwischenraum 54 wird nun mittels 
der Dosiereinrichtung 44 neues Mischgut 20 eingefullt bis der Vorrats- 
raum 30 wieder vollstandig befullt ist. Da das Mischgut-Restvolumen 
des vorangehenden Preftvorgangs im trichterfornnigen Abschnitt 34 be- 
reits vorverdichtet ist, bildet es eine Abfluftbarriere fur das neu einge- 
fullte Mischgutvolumen, gegen welches der Prefikolben 26 nun von der 
anderen Seite her druckt. Mit fortschreitender Kolbenbewegung wird 
daher zunachst das neu eingefullte, noch gering verdichtete Mischgut- 
volumen komprimiert, so dafi sich die Partikel quer ausrichten konnen, 
bevor das im tricherformigen Abschnitt 34 verbliebene, einen Pfropf 
darstellende Restvolumen des vorangehenden Preftvorgangs ausge- 
prefit wird. Nachdem der Preflkolben 26 seine Endstellung erreicht hat, 
beginnt der beschriebene Zyklus von neuem. 

Neben der vorstehend beschriebenen Strangpresse 22 wurde 
zur Formgebung von Mischgut auch ein in Fig. 6 gezeigter Kolbenex- 
truder 56 benutzt, mit einem innerhalb eines Extrudergehauses 58 
langsbeweglichen Prefikolben 60, der einen in eine demgegenuber 
verengte Austrittsoffnung 61 mundenden. mit Prefigut befullbaren und 
durch seine Prefibewegung verkieinerbaren Vorratsraum 62 begrenzt. 
Das Extnjdergehause 58 umfafit einen den Preftkolben 60 fuhrenden 
zylindrischen Abschnitt 64 und einen trichterformigen Abschnitt 66 mit 
einem Kegelwinke! y von vorzugsweise 30 Grad, der endseitig mit ei- 
nem die Austrittsoffnung 61 bildenden Rohrstummei 68 versehen ist, 
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wobei der Vorratsraum 62 im wesentlichen durch den vom zylindri- 
schen und triehterformigen Abschnitt 64, 66 umschlossenen und von 
einer zur Austrittsoffnung 61 weisenden PreRflache 70 des Prefikol- 
bens 60 begrenzten Innenraum gebildet wird. Gegenuber der voran- 
gehend beschriebenen Strangpresse 22 ist der Vorratsraum 62 we- 
sentlich langer, so da(i zum Pressen groflere Krafte notwendig sind 
und die Vorschubgeschwindigkeit s ebenfalls hoher ist. 

Bei den Versuchen, bei welchen der Kolbenextmder 56 Ven^/en- 
dung fand. wurde das Mischgut zunachst in einer nicht dargestellten. 
an sich bekannten Gesenkpresse statisch vorverdichtet. urn eine Aus- 
richtung der Graphitpartikel und Kohlenstoffasern quer zur Prelirich- 
tung zu erreichen. Anschliefiend wurde der vorverdichtete und an die 
Grofie des Von-atsraunnes 62 des Koibenextruders 56 angepaEte Vor- 
pressling in diesen eingebracht, indem der Prefikolben 60 durch eine 
endseitige, mit der Koibenachse koaxiale, hintere Offnung 72 gegen 
die Prearichtung herausgezogen und danach der Vorpressling durch 
diesselbe Offnung in den Vorratsraum 62 eingesetzt wurde. Durch den 
im AnschluE stattfindenden Kolbenvorschub und das hieraus resultie- 
rende Auspressen von Mischgut aus der Austrittsoffnung 61 wurden 
die Partikel analog wie bei der vorangehend beschriebenen Strang- 
presse 22 in eine Schraglage umgerichtet. 

Fig. 7 zeigt einen Einschneckenextruder 74, wie er zur Formge- 
bung des Mischguts bei einigen der Versuche eingesetzt wurde. An- 
statt eines Prelikolbens weist der Einschneckenextruder 74 eine inner- 
halb eines Extoidergehauses 76 koaxial rotierende PreRschnecke 78 
auf. 
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Tabelle 4 gibt eine Gbersicht iiber die bei 17 Versuchen zur Her- 
stellung von Graphitrohren verwendeten und erzielten Parameter. Bei- 
spielsweise wurde bei dem mit der laufenden Nummer 8 (Ifd. Nr.) be- 
zeichneten Versuch ein Mischgut, dessen Gesamtmasse aus 87 
Gew% Graphit mit einer maximalen Korngrofte von 0,75 mm und aus 
10 Gew% Bindemittel in Form von Novolak, 1 Gew% Paraffinol, sowie 
2 Gew% Kohlenstoffasern der Lange 6mm bestand, mit der Strang- 
presse 22 mit beheiztem Formgebungsmundstuck 42 gemaB dem in 
Fig.2 bis Fig. 5 dargestellten Verfahren zu einem Graphitrofir verprefit. 
Die Mischung der dosierten Einzelkomponenten zu einem IVlischgut 
erfolgte mit dem Rhonradmischer 18 (Flg.1) bei Raumtemperatur. Die 
relative Fliefifaliigkeit des Mischguts betnjg 0,38. Nacti der Formge- 
bung durcli die Strangpresse 22 wurde das Graphitrohr in einem elek- 
triscli belieizten Ofen unter Scliutzgasspulung (Stickstoff) bis 800 Grad 
Celsius gebrannt (verkokt). 

Ergebnis von Versuch Nr.8 waren Graphitrohre mit einer War- 
meleitfaliigkeit von 84 W/(m x K) in PreS- oder Roiirlangsrichtung und 
81 W/(m X K) quer zur Preli oder Rohrlangsriciitung. wobei sich ein 
Verhaltnis der Warmeleitfahigkeiten langs/quer zur Prefirichtung v: 
1 ,04 ergab. Der Winkel zwischen den Kohlenstoffasern und der Preli- 
oder Rohriangsrichtung betrug etwa 85 Grad, d.h. die zunachst quer 
ausgerichteten Partikel (entspricht 90 Grad) wurden ca. 5 Grad in 
PreBrichtung umgerichtet. Der Berstdruck des Graphitrohres belief sich 
auf 68 bar. 
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... ...Rohstoffe-.-..^..,. .-..^ 

Mengenanteile in [Gew%] 






Koks, 
Graphit 


Pech 


Novolak 


Presshilfe 


C-Faser 


Formgebung durch Strangpresse 




Graphit 
< 0,75 mm 


E.P. 
110 ^"0 


Feinpulver 
+ 8% Hexa 


Parafftndl 


Lange 6mm 


1 


78 




20 




2 


2 


80 




18 




2 


3 


80 




18 




2 


4 


84 




14 




2 










Stearin 




5 


87 




12 


1 




6 


85 




12 


1 


2 


7 


87 




10 


1 


2 


8 


87 




10 


1 


2 


Formgebung durch Kolbenextruder 




Graphit 
< 0,75 mm 


E.P, 
110 °C 


Feinputver 
+ 8% Hexa 


Paraffindl 


Lange 6mm 


9 


80 




18 


2 




10 


80 




18 


2 




11 


78 




18 


2 


2 


12 


82 




15 


1 


2 


Formgebung durch Schneckenoxtruder mit konischem Mundst 


Qck 




Graphit 
< 0,75 mm 










13 


75 




25 






Formgebung durch Schneckenextruder mit gestuftem Mundstuck 




Petrolkoks 
< 0,75 mm 


E.P. 
110*^0 


Feinpulver 
+ 8% Hexa 


Paraffinol 


Lange 6mm 


14 


70 


30 








15 


68 


30 






2 




Petrolkoks 
< 0,4 mm 










16 


69 


31 








17 


67 


30 




1 


2 



Tabelle 4 : Versuchsparameter 
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Lfd. 


Relative 


Bren* 


Graphi- 


WSrmeleitfShigkeit 


c. 


Berst- 


Nr. 


Fliettfahig- 


nen 


tierg. 




[W/ (m X K)l 




Faser- 


druck 




keit des 












aus- 
rich- 
tung 
[Grad] 






Mischguts 






In Prefi- 
rtchtung 


quer zur 
PreRrich- 
tung 


Verh^ltnis 
Iflings/quer 


[bar] 


Formgebung durch Strangpresse 


1 


0,95 


ja 


nein 


60 


40 


1,5 


ca. 60 


41 


2 


0.98 


ja 


nein 


55 


42 


1.3 


ca. 60 


- 


3 


0,98 


ja 


Ja 


58 


52 


1,1 


ca.60 


* 


4 


0.75 


Ja 


ja 


67 


61 


1.1 


ca. 75 


45 


5 


0.54 


ja 


nein 


62 


59 


1,05 




49 


6 


0.52 


ja 


nein 


64 


62 


1,03 


ca. 30 


66 


7 


0.38 


Ja 


nein 


67 


65 


1.03 


ca. 35 


lit 


8 


0.38 


ja 


Ja 


84 


81 


1.04 


ca.85 


68 


Formgebung durcti Kolbenoxtruder 




9 


0.72 


Ja 


nein 


51 


41 


1.2 




54 


10 


0,72 


ja 


ja 


56 


51 


1.1 






11 


0,68 


Ja 


Ja 


62 


58 


1,07 


ca. 75 


56 


12 


0.45 


ja 


Ja 


65 


64 


1.02 


ca. 80 


65 


Formgebung durch Schneckenextruder mit konischem MundstQck 




13 


2,0 


Ja 


Ja 


60 


25 


2.4 




40 


Formgebung durch Schneckenextruder mil gestuftem MundstOck 




14 


3,0 


ja 


Ja 


110 


90 


1.22 




41 


15 


2.4 


Ja 


Ja 


98 


69 


1,42 


ca. 30 


57 


16 


2,8 


ja 


ja 


120 


90 


1,33 






17 


2,7 


Ja 


Ja 


110 


95 


1.16 


ca. 30 


53 



Fortsetzung von Tabelle 4 



Zum Vergleich hierzu ist mit der Nummer 13 ein Referenzver- 
such bezeichnet, bei welchem die FoiTngebung mittels eines Schnek- 
kenextruders gemafi dem Stand der Technik mit einem 30 Grad- 
konischen Formgebungsmundstuck erfolgte. Dem Mischgut warden 
keine Kohlenstoffasern zugemischt. Wie aus der Tabelle hervorgeht. 
ergaben sich Graphitrohre, bei welchen die Warmeleitfahigkeit in 
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Rohriangsrichtung das 2.4-fache der Warmeleitfahigkeit quer zur 
Rohriangsrichtung betrug. Verglichen mit dem Versuch Nr.8 mit einem 
Verhaltnis l^ngs/quer von 1 ,04 daher eine deutlich hoher ausgepragte 
Werkstoff-An isotropie . 

Demgegenuber wurde zum Verpressen des Mischguts im Rah- 
men des Versuchs Nr. 14 der Schneckenextmder 74 gemalS Fig.7 mit 
gestuftem anstatt mit konischem Fomigebungsmundstuck verwendet. 
Hierdurch konnte ein wesentlich giinstigeres Verhaltnis der Warme- 
leitfahigkelt langs/quer zur Preflrichtung von 1,22 erzielt werden. 

Ein vorteilhaft ausgeglichenes Wanneleitfafiigkeitsverhaltnis von 
1.02 wurde auch beim Versucfi Nr. 12 erzielt, bei welchem das Misch- 
gut eine relative FlieBfahigkeit von 0,45 aufwies und die Formgebung 
durch den Kolbenextruder 56 gemSli Fig.6 erfolgte, wobei das Misch- 
gut in einer Gesenkpresse von/erdichtet wurde. Der Bindemittelantei! 
(Novolak) des Mischguts war mit 15 Gew% niedrig. aufierdem wurden 
2 Gew% Kohlenstoffasern und 1 Gew% Prefthilfsmittel zugesetzt. Als 
Winkel zwischen den im Graphitmaterial eingebetteten Kohlenstoffa- 
sern und der Rohriangsrichtung ergab sich etwa 80 Grad, d.h. die auf- 
grund der Blockverdichtung in der Gesenkpresse zunachst quer aus- 
gerichteten Partikel (entspricht 90 Grad) wurden urn 10 Grad in Preft- 
richtung umgerichtet. AuBerdem lag der Berstdruck mit 65 bar wesent- 
lich hoher als beim Stand derTechnik (Versuch Nr. 13). 

Die Parameter der weiteren Versuche sind der Tabelle entnehm- 
bar, wobei zusammenfassend festgestellt werden kann, dali die fiir die 
Graphitwerkstoffe des Stands der Technik typische ausgepragte Ani- 
sotropie durch Anwendung des erfindungsgemalSen Verfahrens signifi- 
kant reduziert werden konnte. Im Ergebnis ergaben sich Graphitbau- 
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teile mit wesentlich hoherer Warmeleitfahigkeit quer zur PrefLrichtung, 
durch die Zumischung von Kohlenstoffasem zum Mischgut konnten 
zudem Graphitrohre mit h6heren Berstdrticken liergestellt warden. 
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SGL Technik GmbH 



PatQntqngpruqhe 

1 . ' Verfahren zur Herstellung von Bauteilen und Halbzeugen aus syntheti- 

schem Graphit oder aus keramischem Granulat, insbesondere zur Her- 
stellung von Graphitrohren (52). beinhaltend die Formgebung eines 
vorzugsweise Petroikoks oder Graphitgranuiat enthaltenden Mischguts 
(20) mittels einer Strangpresse (22) oder eines Extruders (56; 74), ge- 
kennzeichnet durch folgende Schritte : 

a) Vorpressen des Mischguts (20) in statischer oder quasi-statischer 
Weise, wobei Flielibewegungen des Mischguts (20) derart unter- 
bunden oder behindert werden, dafi sich im Mischgut zuvor regellos 
ausgerichtete Partikel zunachst quer zur Predrichtung ausrichten, 

b) Auspressen des vorgepreftten Mischgut (20) aus einer Austrittsoff- 
nung (28; 61; 82) der Strangpresse (22) oder des Extruders (56; 
74), derart. dali sich die Partikel innerhalb des vorverdichteten 
Mischguts (20) aufgrund eingestellter Fliefieigenschaften des 
Mischguts (20) ausgehend von ihrer Querausrichtung unn einen 
Winkel ((3) von maximal 75 Grad in Prefirichtung umrichten. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafi das 
Mischgut (20) vorzugsweise mittels einer Gesenkpresse zu einem 
blockartigen Vorpressling statisch vorgepreftt und der Vorpressling an- 
schliefiend in einen Vorratsraum (62) eines Koibenextruders (56) ein- 
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gesetzt wird, um ihn zur Formgebung durch die Austrittsoffnung (61) zu 
pressen. 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da(i die 
Strangpresse (22) einen Vorratsraum (30) mit einer Zufuhroffnung (46) 
zum Zufuhren von Mischgut (20) aufweist, die einer Anfangs- und einer 
Endstellung eines den Vorratsraum (30) verkleinerbaren Prefikoibens 
(26) zwischengeordnet ist. wobei die Formgebung des Mischguts (20) 
die folgenden. einen Zyklus bildenden Schritte umfafit : 

f) Eindosieren von Mischgut in den Vorratsraum (30) mit Hilfe einer 
Dosiereinrichtung (44) bis dieser vollstandig befullt ist, wenn sich 
der Pre(2>kolben (26) in der Anfangstellung befindet, 

g) Quasi-statisches Vorpressen des Mischguts im Vorratsraum (30) 
durch langsamen Vorschub des Prellkolbens (26), um die Partikel 
quer zur Prefirichtung auszurichten, 

h) Auspressen eines Volumens von vorverdichtetem Mischgut aus der 
Austrittsoffnung (28). das kleiner ist als das ursprunglich im Vorrats- 
raum (30) befindliche Volumen, wodurch bei Erreichen der Endstel- 
lung des Preftkolbens (26) im Vorratsraum (30) ein vorverdichtetes 
Restvolumen verbleibt, 

i) Zuruckfahren des Prelikolbens (26) in die Anfangsstellung und Ein- 
dosieren von neuem Mischgut in einen Zwischenraum (54) zwi- 
schen dem von/erdichteten Restvolumen und dem Preflkolben (26) 
bis der Vorratsraum (30) wieder vollstandig befullt ist. 

j) Fortfahren mit Schritt b). 
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4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daft die Form- 
gebung des Mischguts (20) durch einen Einschneckenextruder" (74) 
erfolgt; dessen Austrittsoffnung . (82) in Prefirichtung gesehen durch 
mindestens eine Flielibewegungen des Mischguts (20) behindernde 
Stufe (84) verjungt ist. 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch ge- 
kennzeichnet, daft das Mischgut (20) durch Mischen einer nnlndestens 
eine Korngrofienfraktion von Petrolkoks und/cder Graphitgranulat (1) 
beinhaltenden Ausgangsmasse mit zumindest einem Bindemittel (12) 
gewonnen wird, wobei die Ausgangsmasse einen Massenanteil von 65 
bis 95 Gew% und das Bindemittel (12) einen Massenanteil zwischen 5 
und 32 Gew% an der Gesamtmasse des Mischguts (20) hat. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet dafi dem 
Mischgut (20) vor dem Vorpressen zusatzlich Kohlenstoffasem (14) zu- 
gemischt werden, wobei diese einen Massenanteil von 0 bis 15 Gew% 
an der Gesamtmasse des Mischguts aufweisen. 

7. Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, daft 
dem Mischgut (20) vor dem Vorpressen zusatzlich Predhilfsmittel (16) 
zugemischt werden, wobei die Preflhilfsmittel einen Massenanteil von 0 
bis 5 Gew% an der Gesamtmasse des Mischguts haben. 



8. 



Verfahren nach einem der Anspruche 5 bis 7, dadurch gekennzeich- 
net, daft das Mischen der Ausgangsmasse und des Bindemittels (16) 
sowie weiterer Rohstoffe durch einen langsam laufenden Mischer, vor- 
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zugsweise durch einen Taumelmischer oder durch einen Rhonradmi- 
scher (18) erfolgt. 

Verfahren nach einem der Anspruche 5 bis 8, dadurch gekennzeich- 
net, dali die Ausgangsmasse vor dem Mischen derart zerkleinert und 
gesiebt wird, dafl sie im wesentlichen eine erste Komgroaenfraktion mit 
Korngrolien grolier 0 mm und kleiner als 60 p.m und mit einem IVlas- 
senanteil von 20 bis 100 Gew % an der Ausgangsmasse beinhaltet, 
und eine zweite KomgroRenfraktion mit Komgrolien von 60 jam bis 750 
^m und einem Massenanteil von 0 Gew% bis 34 Gew% sowie eine 
dntte Komgroftenfraktion mit Komgroften grofler als 750 |am bis 2000 
lim und einem Massenanteil von 0 Gew% bis 46 Gew%. 

Vorrichtung zur Herstellung von Bauteilen und Halbzeugen aus synthe- 
tischem Graphit oder aus keramischem Granulat, insbesondere zur 
Herstellung von Graphitrohren (52). beinhaltend eine Strangpresse (22) 
mit einem innerhalb eines Pressengehauses (24) langsbeweglicli ge- 
fuhrten PreUkolben (26), der einen in eine verengte Austrittsoffnung 
(28) mit einem Durchmesser (d) mundenden, mit PreBgut befullbaren 
und durch seine Preftbewegung verkleinerbaren Vorratsraum (30) mit 
einem Durchmesser (D) begrenzt, dadurch gekennzeichnet, da(3. der 
Vorratsraum (30) eine separate, zwischen einer Ausgangsstellung und 
einer Endstellung des Prelikolbens (26) angeordnete Zufuhroffnung 
(46) hat und dad das Verhaltnis (D/d) des Durchmessers (D) des Vor- 
ratsraumes (30) zum Durchmesser (d) der Austrittsoffnung (28) kleiner 
gleich 2,5 ist und vorzugsweise innerhalb eines Bereichs von 0,4 bis 
1 ,0 liegt. 
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Vorrichtung nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dali die 
LanperstreclTung der Strarigpresse (22) im wesentlEhen paralle 

- Horizontalen und die Zufuhroffnung (46) des Vorratsraumes (30) im 

- wesentlichen quer dazu angeordnet ist. 

Vorrichtung nach Anspmch 10 oder 11, dadurch gekennzeichnet, daft 
das Pressengehause (24) einen den PreRkolben (26) ftihrenden zylin- 
drischen Abschnitt (32) und einen trichterformigen Abschnitt (34) um- 
fafit. der endseitig mit einem die Austrittsoffnung (28) biidenden Rohr- 
mundstuck (36) versehen ist, wobei der Vorratsraum (30) im wesentli- 
chen durch den vom zylindrischen und trichterformigen Abschnitt (32, 
34) umschlossenen und von einer zur Austrittsoffnung (28) weisenden 
Prelifiache (38) des Prellkolbens (26) begrenzten Raum gebildet wird, 
wenn der PreUkoiben (26) sich in einer von der Austrittsoffnung (28) 
maximal entfernten Anfangsposition befindet. 

Vorrichtung nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dad die 
Zufuhroffnung (46) als Querbohrung in einer Wandung (48) des zylin- 
drischen Abschnitts (32) ausgebildet ist und durch einen trichterfonni- 
gen Einfullstutzen (50) nach radial auGen hin fortgefuhrt ist, in welchem 
eine eine Dosiereinrichtung bildende Zellradschleuse (44) aufgenom- 
men ist. 

Vorrichtung nach Anspmch 13, dadurch gekennzeichnet, daft das 
Verhaltnis des Durchmessers (d) des Rohnnundstucks (36) zu seiner 
Lange (I) kleiner gleich 1 ist und der trichterformige Abschnitt (34) einen 
Kegelwinkel (a) von 30 bis 35 Grad aufweist. 
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Bauteil Oder Halbzeug aus synthetischem Graphit oder aus kerami- 
schem Granulat. insbesondere Graphitrohr (52), erhaltlich durch ein 
Verfahren, welches die Formgebung eines vorzugsweise Petrolkoks 
Oder Graphitgranulat enthaltenden Mischguts (20) mittels einer Strang- 
presse (22) oder eines Extruders (56; 74) beinhaltet und welches durch 
folgende Schritte gekennzeichnet ist : 

a) Vorpressen des iVIischguts (20) in statischer oder quasi-statischer 
Weise, wobei Flielibewegungen des Mischguts (20) derart unter- 
bunden oder behindert werden, dali sich im Mischgut zuvor regellcs 
ausgerichtete Partlkel zunachst quer zur Prefirichtung ausrichten, 

b) Auspressen des vorgepreftten Mischgut (20) aus einer Austrittsoff- 
nung (28; 61; 82) der Strangpresse (22) oder des Extruders (56; 
74), derart, da(i sich die Partikel innerhalb des von/erdichteten 
Mischguts (20) aufgrund eingestellter Fiielieigenschaften des 
Mischguts (20) ausgehend von ihrer Querausrichtung urn einen 
Winkel (P) von maximal 75 Grad in Prellrichtung umrichten. 



o 



o 



33 



SGL Technik GmbH 



Meitingen 



03.01.2000 



Zusammenfassung 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung zur 
Herstellung von Bauteilen und Halbzeugen aus synthetlschem Graphit, 
insbesondere zur Herstellung von Graphitrohren, beinhaltend die 
Formgebung eines vorzugsweise Petrolkoks oder Graphitgranulat ent- 
haltenden MIschguts mittels einer Strangpresse (22) Oder eines Extru- 
ders, wobei das Verfahren foigende Schritte vorsieht : 

a) Vorpressen des Misehguts (20) in statischer Oder quasi-statischer 
Weise, wobei Flielibewegungen des l\/lischguts (20) derart unter- 
bunden oder behindert werden, dafi sich im IVIischgut zuvor regelios 
ausgerichtete Partikel zunaclist quer zur Preliriehtung ausrichten, 

b) Auspressen des vorgepreliten Mischgut (20) aus einer Austrittsoff- 
nung (28) der Strangpresse (22) oder des Extruders, derart, da(i 
sich die Partikel innerhalb des von/erdichteten Misehguts (20) auf- 
gnjnd eingestellter Flielieigenschaften des IVIischguts (20) ausge- 
hend von ihrer Querausrichtung urn einen Winkei (p) von maximal 
75 Grad in Preliriehtung umrichten. 
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